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) Verfahren zur Herstellung von flussigen Pigmentpraparationen 

) Verfahren zur Herstellung von Pigmentpraparationen, da- 
durch gekannzeichnet dafi man die in grobkristaliinem 
Zustand vorltegenden Rohplgmente odar die in schwar 
dispergierbarer Form vortiegenden Prdplgmente oder Pig- 
mente in einer iConzentration von 20 bis 60 G0w.-% bezogen 
auf das Gesamtgevyiclit der PigmentprSparation. in einem 
flockungsstabilen flussigen Medium auf einar Ruhrwerfcsku- 
geJmuhle, die mft einer RGhnwerteumfangsgeschwindlgkeit 
von Ober 12 m/s betrieben wfrd, unter der Bnwirkung von 
nichtmotallisehen Mahlkdrpem vom Ourchmesser Jdeiner 
Oder gleich 1.0 mm bis zum gawunschten FeinverteHungs- 
grad naftvermahit und anschKeSend die PigmentprSparation 
isoliert 
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Besdureibung 

Die vorliegende Erfmdung betrilft ein besonders urn- 
welt^undliches und wirtsdiaftliches Verfahren zur 
HersteDtmg von flOssigen PigmentprSparatloneiL 

Pigmentprtparatioaen sind DIspersionen von Pig- 
menten in Trftgennaterialira. Aufier dem Pigment nod 
dem Trigermaterial kOnnen noch Zusatzstoffe enthal- 
ten seia Die Pigmente sind im lYSgermaterial disper- 
giert und von diesem vollstflndig umhilllt Die Triger- 
materialien sind mit den vorgesehenen Anwendungsme- 
dien identiscfa, &hnlich oder zumindest gut vertrSgliclL 
Die Pigmente sind in den Pigmen^rftparationen in h6- 
herer Konzentration enthalten als im spftteren Anwen- 
dungsmedium. 

Pigmentpraparationen dienen als Farbmittd zum 
Pigmentieren von hochmolekularen Materialien, wie 
Lacke, Druckfarben, Kunststoffe und Druckfarben fOr 
den Textildruck. Beim Einarbeiten von I^gmenten in 
Lackey Druckfarben, Kunststoff e und Druckforben fOr 
den Textiklnick treten h^ifig Schwierigkeiten auf, da 
sich zahlreiche Pigmente im Anwendu^ismedium nur 
unter hohem Aufwand in einen dispergierten Zustand 
mit befriedigenden anwendungstech^schrai Bgen- 
schaften bringen lassen. Wenn die Pigmentteilcfaen zu 
grobteilig sind und daher die optimale Farbstarke nicht 
erreicht wird, lassen sich keine brauchbaren Pigment- 
prdparadonen herstellen. Wahrend und nadi einem Di- 
spergiervorgang kdnnen Flockungserscheinungen auf- 
treten, die zu Yiskositfitstoderungen des Anwendungs- 
mediimis, zu Farbtonlndenmgen und Verlusten an 
Farbst&rke» Deckvermdgen, Glanz, Homogenit&t und 
Brillanz bd den geflrbten Materialien fOhren. Diese 
Sdiwierigkeiten kdnnen durch den Einsatz geeigneter 
Pigmentprflparatlonen vermieden werdea Pigmen^irS- 
paratk>nen lassen sich normalerweise mit geringem Di- 
spergieraufwand und ohne dkologische Probleme in die 
TrSgermaterialien einarbdten und zeichnen sich in vie- 
len Anwendungsmedien durch ihre hervorragenden oo- 
loristiscfaen und rheologischen Eigenscfaaften sowie 
durch gUnstiges Plockungs- und Absetzverhalten aus. 

FQr die Herstellung von PigmentprHparadonen wer- 
den normalerweise die feinteiligen F4gmente eingesetzt 
Die Einarbeitung in die IVagermatenalien erfolgt hier- 
bei durch Dispergierung in RoUmOhlen, Schwingmflh- 
len, RQhrwericskugelmQhlen, Mischem, WalzenstOhlen 
Oder Knetem. Der verwendete Dispergierapparat ist 
abhfingig von der Dispergierbarkeit des eingesetzten 
Pigments, dem Trigermaterial und dem Zusatzstoff. In 
einigen FiUen werden auch die grobkristallinen Rohpig- 
mente eingesetzt Dabei werden Feinverteilung und Di- 
spergierung in einlacher Weise miteinander kombiniert 
imd es ent^t die aufwendige Feinverteihuig der grob- 
kristalUnen Rohpigmente in flodcungsinstabilen Medien 
und der Finish. 

Die US-PS 5 318 627 (I) besdireibt em Verfahren zur 
Herstellung von Dioxazinpigmentzubereitungen auf 
Basis von C L Violet 23 durch Perlmahlung von grobkri- 
stallinen Rohpigmenten und anschlieSendem LOsemit- 
telfmish. Die US-PS 5 296 033 (II) besdu^ibt ein Verfah- 
ren zur Herstellung von Mithalocyaninpigmentzuberd- 
tungen durch Perhnahlung von grobkristallinen Rohpig- 
menten tmd anschliefiendem Ldsemittelfinish. 

Die US-PS 5 296 034 (HI) bescfareibt ein Verfahren 
zur Herstellimg von Phthalocyaninpigmentzuberdtun- 
gen der a-Phase durch Perlmahlung von grobkristalli- 
nen Rohpigmenten und anschliefiendem Ldsemittelfi- 
nish. Nach den Verfahren I bis in werden Pigmentzube- 
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reitungen hergestellt, die im Gegensatz zu den Pigment- 
praparationen keine TrSgermaterialien enthalten. Sie 
kdnnen deshalb nur mit hohem Disperg^eraufwand in 
Lacke. Druddarben und Kunststoffe eingearbeitet wer- 
5 dea Die Perhnahlung erfolgt in flockungsinstabilen Me- 
dien, damit (tie Abtrennung der flQssigen Phase und die 
Aufaibdtung der Pigmentzuberdtungssuspen^onen 
ermd^cht wird Wegen des ungflnstigen FlieB- und Ab- 
setzverfaahens des Mahlguts kdnnen kdne hohen Pig- 

10 mentkonzentrationen eingesetzt werden. Daher liegt 
die Pigmentkonzentration bei der Perlmahlung in der 
RQhrwericskugehnflhle unter 20%, und nur in einigen 
speziellen Fallen sind hdhere Konzentrationen mdglich. 
Bd hohen IHgmendconzentrationen nimmt die FlieB^- 

15 higkdt der MahlgQter so weit ab, dafi die Mahlwirkung 
deutlich eingeschrftnkt wird, so dafi die erforderliche 
Feinteiligkeit nicht mehr erreicht wird. Daher liegt die 
Vlskositftt des Mahlguts bei der kontinuierlichen Mah- 
hmg im unteren Viskositatsbereich bei unter 0^1 Pas. An 

20 dieMahhmgscfaliefitsicheinLSsemittel&iishan. 

Die DE-A-30 16 052 (IV) bescfareibt die Herstellung 
von wflfirigen Phthabcyanin-Pigmentdispersionen 
durch Nafimdilung von grobkristallinen Phthalocyanin- 
Rohpigmenten in Anwesenheit von Tensiden und Was- 

25 ser auf einer RQhrwerkskugelmilhle mit Scheibenruhr- 
werk. Als MahlkOrper werden Stahlkugeln vom Durch- 
messer 0^ mm verwendet Die MOhle ist zu 85 Vol-% 
mit MahlkOrpem gefOllt Ober die Umfangsgeschwin- 
digkeit des Rflhrwerics und Ober den Energieemtrag 

30 werden keine Angabengemacht 

Die DE-A-3446 t77 (V) bescfareibt die Herstellung 
von Pfathalocyanin-Pigmentdispersionen durcfa Nafi- 
mahhmg von grobkristallinen Phtfaalocyamn-Rohpig- 
menten in einem mchtwsifirigen, Idsemittelhaltigen Bin- 

35 demittelsystem auf einer Rollmdhle oder ROfarwerksku- 
geimOhle mit SchdbenrOfarwerk. Bei der Mafalung auf 
der ROfarwerkskugebnOhle werden Stafalkugdn vom 
Durcfamesser 0^25 bis 0,45 mm verwendet Ober ctie Um- 
fengsgeschwin^kdt des RQhrwerks imd Qber den 

40 Energieeintrag werden kdne Angabengemacht 

Die Verf afaren IV und V sind nidit umversell anwend> 
bar, da sie jeweils nur fur eine Pigmentklasse und nur fOr 
ein begrenztes Anwendungsgebiet geeignet sind Bei 
dieser AusfOfarungsform der ROhrwerkskugelmflhlen 

45 sind keine faofaen^ergieeintrilgemOg^cfa. Die Mahltmg 
wird mit den spe^isch scfaweren St^ilkugehi durcfage- 
fOhrt Dies fOfart in viden F^en zu untolerierbaren Ab- 
trObungen des Farbtons durcfa die zwangsl&ufig als 
MahlkOrperabrieb anfallenden Eisenoxide. Wenn mit 

50 speziHsch leichteren nichtmetallischen Mahlkdrpem ge- 
mahlen wird, ist die Mahlleistung niedrig, und es wird 
keine ausreidiende Feinverteilung enddt 

Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde^ ein univer- 
sdl einsetzbares Verfahren zur Herstellung von Pig- 

55 men^riparatk>nen auf Basis von Pigmenten unter- 
scfaiedlicher Klassen und unterschiedlidien THlgermate- 
rklien fOr versdiiedene Anwendungsgebiete zu entwik- 
kela 

Es wurde gefunden, dafi man die erflndimgsgemafie 
60 Aufgabe Oberrascfaenderweise dadurcfa Idsen kann, 
wenn man grobkristalHne Rofapigmente oder schwer di- 
spergierbare Prgpigmente oder Pigmente mit dem ge- 
wOnschten Trigermaterial, das Bestandteil eines flok- 
kungsstabilen, wfifirigen, wfifirig-organischen oder or- 
es ganiscfaen Mediums ist, in diesem Medium auf einer 
RQfarwerkskugehnQhle mit hoher Ener^edicfate und 
kleinen, niditmetaliischen Mafalkdrpem bis zum Errd- 
dien dnes bestimmten minimalen Feinverteilungsgra- 
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desderresultierendenPigmentteildiennafivermahlt anfaUenden Rohpigmente, Mischungen dieser Rohpig- 

Gegenstand der voiiiegenden Erfindung ist ein Ver- mente, Kgrnentzuberdtiingen dieser Rohpigmente^ 

fohren zur HersteliuDg von Pigmen^raparationen, da- oberflachenbehandelte Rohpigmente oder grobkristal- 

durch gekennzeidmet, daB man die In grobkristallinem fine MlsdikristaUrohpigmente eingesetzt FQr den phy- 
Zustand vorUegenden Rohpigmente oder die in scfawer 5 dkdischen Zustand der Rohpigmente sind die Reiziheit, 

dispergierbarer Form voiiiegenden Fr^pigmente oder die KristallgrdBe, die Kristallgflte und eventuelle Misch- 

I^gmente in einer Konzentration von 20 bb 60 Gew.-%, kristallbildung entscheidend. Im allgemeinen mOssen 

vorzugsweise 30 bis 50 Gew.-%» bezogen auf das Ge- reine und hodikristalline Rohpigmente lAnger gemahlen 

samtgewicht der Pigmentprdparation, in einem flok- werden ais verunreinigte und im Kristallgitter gestdrte 
kun^stabilen fldssigen Medium auf einer RQhrwerks- 10 Rohpigmenta Ais Rohpigmente kommen z. & Dioxa- 

kugelmiihie, die mit einer RQhrwerksumfangsgeschwin- zin-, Phthak)cyanin-, Anthanthn>n-» Perylen- uikI China- 

digkeit von fiber 12 m/s betrieben wird, unter der Ein- cridonrohpigmente in Betracht» insbesondere grobkri- 

wirkung von niditmetalfischen Mahlkdrpem vom staUme Chkiacridonrohpigmente der p-Phase oder 

Durchmesser kleiner oder gleich l»0mm bis zum ge- Y~Pbase» grobkristalline ChinacridonmischkristaUroh- 

wOnschten Feinverteilungsgrad nafivermahlt und an- 15 pigmente, grobkristalline Kupferphthalocyaninrohpig- 

schliefiend die Pigmen^r^paration isoliert mente der a-Phase oder P-Ph^ grobkristalline Dioxa- 

DiedabeierhaltenenPigmentprfiparationenzeichnen zinrohpigmentep grobkristalline Peryienrohpigmente 

sich aus durch hervorragende cotoristische und rheolo- und grobkristalline Anthanthronrohpigmente. 
gische Eigenschaften sowie gute FlockuQgsstabilitat Unter grobkristallinen Rohpigmenten werden soiche 

undgutes Absetzverhalten. 20 Rohpigmente verstanden, die fb* den direkten Einsatz 

Fflr die erfindungsgendBe HersteDung dieser Pig- zum Pigmenderen von organischen Materialien nicht 

mentprdparadonen ist eine hohe Mahlwirkung erfor- geeignet sind. In den meisten FiDen sind dies sokihe mit 

derfid), die durch den Einsatz speziefier AusfGhrungs- einer mitderenTeiichengrGBe Dsovonmehrals 1 |im. 
formen der ROhrwerkdoigehnOhlen errdcht wird. FOr Es kOnnen aucfa schwer dispergierbare Pr^igmente 

eine Mahiung der gesuchten ^zienz smd z B. Riihr- 25 oder schwer dispergierbare Pigmente oder auch Mi- 

werkskugehnflhien geeignet, die zum diskontinuierli- schungen von grobkristallinen Rohpigmenten, Pr§pig- 

chen und kontinuierlichenArbeitsablaufausgelegt sind, menten und I^gmenten eingesetzt werden, cUe unter 

mit zylinderfdrmigem oder hohlzylinderfdrmigem hericdmmlichen Mahlbedingungen auf RQhrwerksku- 

MaMraum in horizontaler oder vertikaler Bauweise und gehnOhlen mit spezifisch leichten nichtmetallischen 

die mit einer spezifischen Leistungsdicbte von Qber 30 Mahikdrpem nicht vollstdndig dispergiert werden kdn- 

1,0 kW, insbesondere von Qber 2,5 kW, pro Liter Mahl- nen, wie z. & den in der EP-A 0408499, US-PS 2816 1 15 

raum betrieben werden kdnnen, wobei deren Rflhr- und US-PS 3 775 149 beschriebenen RQhrwerkskugel- 

werksumfangsgeschwindigkeit Ober 12 m/s betrflgt mflhlen. Selbstverstdndlidi ist es auch mdgiich, leicht 

Durch die bauliche AusfOhrung wird sichergestellt, daB dispergierbare I^gmente, PrSpigmente oder Rohpig- 

die hohe Mahlenergie auf das Mahlgut Qbertt^en wird. as mente nach dem erfindungsgemflBen Verfahren in Pig- 

DafOr geeignete Mfihlen sind Z.B. in der DE- mentprSparationenzudberffihrea 
A-3716587 bescfarieben. Ist die Mahlintensitat der Das C^>eigierverhalten eines Pigments ist sein Ver- 

Mtlhle zu gering, so werden die guten, erfindungsgemft- halten behn Dispergieren hinsiditlidi der Anderung 

Ben ^enschaften, insbesondere die hohe Faribst^ke verscfaiedener Kiiterien des Dispersionszustands (Teil- 

und hervorragende Coloristik der PigmentprSlparado- 40 chengrdBe,Farbstarke,Glanz)inAbh2bigigkeitvonver- 

nen nidit erreicht Die pro Zeiteinheit vom RQhrwerk schiedenenEinfluSgrOBen(Dispergiergerat,Dispergier- 

abgegebene Energie wird ais Zerkleinerungsarbeit und verMren, Dispergierzeit, Mahlgumisammensetzung). 
ais Reibungsenergie in Form von Warme auf das Mahl- Zur Beurteilung des Dispergierverhaltens von schwer 

gut Qbertragen. Zvac problemlosen AbfOhrung dieser dispergierbaren Hgmenten wird hauptsllchlich die 

groBen Warmemenge muB durch konstniktive Voriceh- 45 Farbstflrke herangezogen. Sie nimmt mit steigender 

rungen das Verhaltnis von Mahlraum zu Mahlraum- GQte des Dispersionszustands und mit zunehmender 

oberflache (KQhlfladie) mdgllchst klein gehalten wer- Teilchenfeinheit za Deshalb kann auch der mittlere 

den. Bei hohen Durchsdtzen wird im Kreislauf gemahlen Teildiendurchmesser (D50) fOr die Beurteilung der Di- 

und die Warme wird Qberwiegend Qber das Mahlgut spergiCTbarkeit herangezogen werden. Das PrOfioiedi- 

nachauBenabgefOhrt AlsMaMkdrperdienenniditme- 50 urn tmd die Dispergierbedingungen werden je nach An- 

tailische Kaigein beispielsweise aus ^konoxxd, Zirkon- wendungsbereich des Pigments vorher festgelegt Ais 

mischoxid, Aluminiumoxid oder Quarz vom Durdmies^ MaBzahl dient der zur Endeluqg dner bestimmten mitt- 

ser kleiner oder gieidi I ft mm; zwedanftBig werden sol- leren TeilcfaengrOBe erforderfiche Dispergieraufwand 

die mit einem Durchmesso' von 0^ bis 0^ mm, vorzugs- (Disper^erzeit^ Die mittlere Teikhen^fie ist abh&n- 

weise03bis0,5mm,verwendetSelbstverstflndUchk6n- 55 gig von dem jeweilseingesetzten Pigment Nur bei ^d- 

nen auch Mahlkdrper aus Stahl eingesetzt werden, dies dien Dispergierbedingungen sind die erhaltenen Kenn- 

fOhrt aber in den Qberwiegenden Fallen zu einer uner- zahlen vergleichbar. Wenn der hOchstzuiassige Wert 

wflnschten AbtrObtmg des Farbtons. unter Standarddispergierbedingungen (tmax 240 Min.) 

Beim Einsatz von kontinuieriichen Rtihrwerkskugel- Qbersdiritten wird, ist dieses Pigment schwer disper- 

mOhlen erfolgt die Abtrennung der Mahlkdrper vom eo ^erbar und filr den Einsatz zur Herstellung von Pig- 

Mahlgut vorzugsweise durch 2^ntrifugalabscheidung, mentpraparadonen auf einer herkdmmlichen Rfihr- 

so daB (tie Trennvorrichtungen von den Mahlkdrpem werkskugehnflhle nicht geeignet 
praktisch nicht berOhrt werden, wodurch man Verstop- Ais sx^er dispergierbare Pr^pigmente gelten z. B. 

fungen derselben weitgehend verfaindem kann. Die Dioxazin-, Phthakxryanin-, Anthanthron-, Perylen- und 

ROhrwerkskugehnQhlen werden hierbei mit hohem 55 Qiinacridonprftpigmente. Ais schwer dispergierbare 

Mahlk5rperfQUgrad(> 70 Vol-%) betrieben. Pigmente gelten Azo-, Dioxazin-, Phthalocyanin-, An- 

FOr die NaBmahkmg werden zweckmifiigerweise die thanthron-, Perylen-, Chinacridon-, PyrroIopyrroK 

bet der Synthese oder bd der Reinigung grobkristallm Isoindolinon- und Isoindolinpigmente. 
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Unter einem flockungsstabilea flOssigen Medium Das Mahlgut kann noch weitere iibliche Zusatze ent- 
wini eine inossi^eit verstanden, d^^ halten wie z.Bw Entschiumer, Pflllstoffe^ SteUmitteL 

tion der dispergierten Pigmentteilchen in der Disper- Konservierungsmittel, lYocknungsverzdgeningsinittel 
sion verhiiKiert Die Flodnilationsbestandigkeit wird und sdiaumreduzierende MitteL 
bestimmt durch den "Rub-ouf-Test, bei dem der Farb- 5 Unter Ausnutsning der auf diese Weise zur VerfQgung 
stdrkeunterschied oder die Farbtondifferenz der flocku- stehenden Variationsmdglicfakeiten, lassen sich die nach 
Uerten und deflockulierten Probe durch farbmetrisdie dem erfindungsgemlfien Verfahren eriialtenen Pig- 
Messung bestimmt wird Qn flockungsstabilea Medium mentpriparationen fOr die versdiiedensten Verwen- 
im Sinne der voriiegenden Erfindung bewirkt einen dungszwedce herstellen. Dies feftnn gesteuert werden 
FarbstSrkeunterschiedvonkleinerals 10%. Die Bestim- 10 fiber die Art des Rohpigments, des Pripigm^ts oder 
mung der Farbstirice erfolgt dabd nadi DIN 55 986. Pigments, die Art des Trflgermaterials und des Zusatz- 
Das flodamgsstabile flflssige Medium bestefat aus einem stoffes, sowie durch deren Konzentradon und die Dauer 
Trflgermateria], welches mit den nachstehend definier- und Temperatur der NaBmahlung. I^e Pigmentpr^)ara- 
ten zu pigmentierenden Anwendungsmedien identisch tionen werden erhalten in Form von HQssigen Disper- 
ist oder mit diesen eine homogene Phase bildet, und 15 sionen, Teigen oder Fasten mit den vorstehendangege- 
g^benenfalls aus Wasser, einem oder mehreren orga- benen Viskosit^ten. I^e fOr das jeweilige Anwendungs- 
nischen Ldsemittehi oder einer Misdiung aus Wasser gebiet optimalen Mahlbedingungen und Mablgutzu- 
und besagten LdsemittehL Als flockungsstabile flOssige sammensetzungen mtlssen durch Versuche ermittdt 
Medien kommen bdspielsweise m Betradit: Dispergier- werden. 

mittel. Harze wie Novolake, Alliydmelaminharze, Acryl- 20 Die Herstellung von Pigmentprflparationen nadi dem 
melaminharze oder Polyurethanharze» Weichmacher erfindungsgema£kn Verfahren hat sich als besonders 
wte Diisodecylphthalat oder Dioctylphthalat, sowie Mi- wirtsdiaftlich und umweltfireundlicfa erwiesen» well bd 
schungen aus Wasser oder aus einem organisdien L5se- der NaBmahlung keine Verscfamutzung der Laift auf- 
mittel Oder aus einer Kombination von Wasser und d- grund von Staubentwicklung auftritt AuBerdem wer- 
nem organischen Ldsemittd mit einem Dispeigiermit- 25 den nur geringe Mengen an Chemikalien und Ldsemit- 
tel Haiz oder Weichmacher, sowie LOsungen von teln eingesetzt, welche anschlieBend weiterverarbeitet 
Kunststoffei). wie z. B. Polyolefinwacfase, in einem orga- werdea Somit treten keine Entsorgungsprobieme auf. 
nisdien LOsemitteL Als organische L5semittel un Smne Beim Einsatz von grobkristallinen Rohpigmenten ent- 
der voriiegenden Erfindung konunen insbesondere Gly- fillt die herk6mmliche aufwendige Feinverteilung und 
koleundGlykoletherwieEth^eng}ykol,Ethyleng]ykol- 30 der L5semittelfinish zur OberfOhrung in die Pigment- 
dimeth)iether» Propylenglykol Butylengl^l, Diethy- fonn. Die durch den bislang ndtigen Ldsemittelfinish 
lenglykol oderTriethylenglykolinBetracht bedingten Ldsemittelverluste werden vermieden, und 

Als Dispergiermittd sind insbesondere Fettamin- aufwendige Apparaturen fOr den LSsemittelfinish und 
polyglykolether, Fettalkohol-polygl^lether, Fettsftu- die Lasemittelregeneration werden nichtbendtigt 
re-poiygl34colester, Fettsauretauride, Fettsaure-N-met- 35 Wird in wfiBrigem oder waBrig-organischem Medium 
hyltauride, Fettsauresarkoside, FettsSureisethionate, Al- gemahlen, so kfinnen die feuchten grobkristallinen Roh- 
l^lphenoipolyi^kolether, Alkybaphthalinsulfonate. pigmente eingesetzt werdea Dadurch entfailt die teure 
A%lphenylsulfonate» Alkylphenol-polyglykolethersul- Trocknung der Rohpigmente. Weil fiir alle Emsatzge- 
fate, Fettalkohol-polygiykolethersulfate und Fettamin- biete der gleiche FdnverteiluQgsapparat eingesetzt 
acetate von Interesse. 40 wird, entflUt die unwtsdiaftliche Vorfaaltung vendiie- 

In dem flockungsstabilen flflsdgen Medium sind ge- denartigerFeinverteUungsapparate. 
gebenenfalls noch weitere Additive, beispielsweise Es war ilbenasdiend und nicht vorhersehbar, dafi 
Hamstoff^ Alkylorthophosphorsiureester und Konser- duidi NaBmahhmg in einer ROhrwerkskugebnflhle mit 
vierungsmittdenthaltea hoher Leistungsdichte und kleinen nichtmetallischen 

Wasser als so]ches,einwertigeAIkohole, Ketone oder 45 Mahlkdrpem die Feinverteilung und die Dispergjerung 
deren Mischungen mit Wasser sind keine ftockungssta- von grobkristallinen Rohpigmenten in einer Stufe ge- 
bilen flQssigen Medien im Sinne der voriiegenden Erfin- lingt und dafi dabei das gleiche coloristische Ergebnis 
dung. erzidt wird wie unter herkdmmlichen Mahlbedingun- 

Vorzugsweise wird die Mahlimg im neutralen pH-Be- gen beim Einsatz des aus dem g^eidxen grobkristallinen 
reichdurchgefOhrtDiePigmentkonzentrationimMahl- 50 Rohpigment hergesteDten Pigment AuBerdem war es 
gut ist abhangig von der Rheologie der Dispersion und Qberraschend, dafi die Dispergierung von schwer di- 
vom vorgesehenen Emsatzgebiet der Pigmen^r§para- spergierbaren Pigmenten in hochviskosen Medien mit 
tionundliegt inden vorstehendang^ebenenGr^izea lK>hen Pigmentkonzentrationen gelingt, da die Wlrk- 
Die Viskositat der erfindungsgemafien Pigmentprapa- samkeit von Dispergiergeraten in Qberwiegendem Ma- 
rationen betragt 0,1 bis 35 Pas, vorzugswdse 03 bis 25 55 Be auf der BewegUdikeit der Mahlkdrper beruht, die 
Pas, insbesondere 1 bis 10 Pas. unter diesen Mahlbedingungen stark eingeschrankt ist. 

Die Mahkiauer ist abhangig von den Feinhdtsanfor- wodurch der Dispergiervoigang nach bisheriger Mei- 
derungen fOr das jeweilige Anwendungsgebiet wie z. E nung negativ bednHufit und die optimale Farbstirke 
das Lack-, Druck- oder Kunststoffgebiet Deshalb liegt . nicht erreicht wird. Deshalb muBten bislang teure und 
die Verweilzdt des Mahlguts in der ROhrwerkskugei- 60 aufwendige Zerkleinerungsapparate wie z. R Kneter 
mOhle je nadi geforderter Feinheit im allgemeinen zwi- und Extruder fiir die oben besduiebene Feinverteilung 
schen 5 und 60 Minutea Sie beiauft sich normalerweise und Dispergienmg von grobkristallinen Rohpigmenten 
auf eine Dauer von 5 bis 45 Minuten,*vorzugsweise 10 und schwep dispergierbaren Prapigmenten und sdiwer 
bis 30 Minutea dispergierbaren Pigmenten eingesetzt werdea 

Die Mahlung wird bd Temperaturen im Berekdi von ^5 Die nach der voriiegenden Erfindung eriialtlichen 
0 bis lOO^C, zweckmaBig bei einer Temperatur zwi- Pigmentpraparationenzeidmensidi aus durch ihreher- 
schen 10 und 70*Q vorzugsweise bd 20 bis 60*'C durch- vorragenden coloristischen und rheok)gischen Qgen- 
gefOhrt schaften, insbesondere durdi hohe FkK^ungsstabiUtat, 
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leidite Dispergierbarkeit, gutes Glanzverhalten und ho- Bdspiel 1 
heFarbstfirke; 

Die erfindun^emaB hergestellten Pigmentpi^para- In dne RfihrwerkskugelmQhle Typ PML (Herstdier: 

tionen iassen ach zum IHgmeiitieren von hodimolehila- Draiswerke GmbH, MannhdmX die nut 336 Teflen Zir- 

ren organischen Materialien natOriicher oder syntheti- 5 konmischoxidperlen vom Durchmesser (V3— 0,4 mm als 

scher Herkunf t, Dmckfarben oder Tinten einselzea MahlkOrper gefOUt 1st, wird eine Suspension bestehend 

Hochmolekulare organische Materialien sind bei- aus 263 Teilen Wasser, 10 Teilen Diethylenglykol 19 

spielsweise Celluloseether und -ester, wie Etbylcellulo- Teilen Ethylengl^ol, 4,5 Teilen Hamstoft 0^ Teilen 

se, Nitrocellulose, Celhiloseacetat oder Cellulosebuty- Alkjdorthopho^horsaureester, 9 Teilen oberfiachenak- 

rat, natilrliche Harze oder Kunstharze, wie Poiymerisa- 10 tivem Nfittei eines oxethylierten Siebenkemnovolaks 

tionsharze oder Kondensationsharze, z. B. Aminoplaste, auf Basis von Nonylphenol und 31 Teilen grobkristalli- 

insbesondere Hamstoff- und Melaminformaldehydhar- nem Rohpigment (C L Pigment Violet 23, C L Na 51 

ze, Alkydharze, Acrylharze, Phenoplaste; Polycaibo- 319, D50 » 8 lun) eindosiert und mit einer RQhrwerks- 

nate, Polyolefine, wie Polystynfl, Polyvinylditorid, Poly- umfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer spezi- 

ethylen, Polypropylen, Polyaarylnitril, Polyacrylsiuree- is Hschen Leistungsdichte von 3,1 kW pro liter Mahlraum 

ster, Poiyamide, Polyurethane oder Polyester, Gummi, 30 Minuten lang bei 20— 25**C gemahien. AnschlieBend 

Casein, Latices^ Siiikon und Slikonharze^ dnzeln oder in wird die Mahlgutdispersion von den Mahlkfirpem abge- 

Mischungea siebt 

Dabei spieit es keine Rolle, ob die erwdhnten hoch- Man eiMlt eine Pigmentpr§paration, die im ACLr 

molekularen organisdien Verbindungen als plastisdie 20 Textildruck auf Baumwolle farbstarke Drucke liefert Es 

Massen, Giefih^e, Schmelzea Pasten oder in Fonn wird die glek:be FarbstSiice erzielt, wie beim Einsatz des 

von Spinnldsungen, Lacken. Lasuren, ScfaHumen, Tu- aus dem gleichen grobkristallinen Rohpigment (Pig- 

schen, Tinten, Beizen,A]istridistoffen oder Dmckfarben ment Violet 23) durch Feinverteilung und Fimsh nadi 

vorii^a der US-PS 4 253 839 hergestellten Pigments unter Stan- 

Zur Beurteilung der Eigenscfaaften der nach der Er- 25 dardmahlbedingungen auf einer herkOmmlkhen Riihr- 

findung erzeugten Pigmentprdparationen auf dem werkskugelmilhleL 
Lacksektor wurde aus der Vielzahl der bekannten 

Lacke ein langdliger, 16semitteihaldger, aromatenfreier Ver^g^ek^sbdspiel la 
Alkydharzlack (AKH-Lack) ausgewfihlt 

Zur Beiuteilung der Eigenschaften der nach der Er- 30 Wird das oben eingesetzte Rohpigment mit den in der 

findung erzeugten Pigmentpr§parationen auf dem Ge- DE-A-3446 177 Beispiel 2 beschriebenen Mahlbedin- 

biet der waBrigen Dispersionsfarben, wurde eine Di- gungen auf einer Perhnilhle mit ScheibenrOhrwerk, Zir- 

spersionsfarbe auf Polyvinylacetatbasis (PVA-Disper- konmischoxidperlen vom Durdunesser 0,3— 0,4 mm 

sionsfarbe)ausgewfthlt und mit der RQhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 

Zur Beurteilung der Eigensdiaften der nach der Er- 35 10,2 m/s 30 Minuten lang gemahlen und danach abge- 

findung erzeugten ngmentprftparationett auf dem Tex- siebt, so erhalt man eine I^gmentpnlparatioa die im 

tildruckgebiet wurde eine Idsemittelfreie Textildruck- ACL-Textildruck auf Baumwolle sehr farbschwacte 

f arbe auf Acrylatbasis (ACL-Textildnick) ausgewihlt und deutlich trilbere Drucke liefert als die erfindungsge- 

Zur Beurtdlung der Eigenscfaaften der n^ der Er- mSfi hergestellte Kgmentprflparatioa Selbst wenn die 

findung erzeugten PigmentprSparadonen auf dem 40 Mahldauerum das vierfacheausgedehnt wird, liefert die 

Kunststoflsektor wurde aus der Vielzahl der bekannten danach erbaltene Pigmentprflparation immer nocfa 

Kunststoffe Wdchpolyvinylchlorid (PVC) ausgewShlt deutlich farbscfawflchere und trflbere Drucke als die er- 

Zur BeurteDung der Eigenschaften der nach der Er- findungsgemSB hergestellte PigmentpriLparadoa 
findung erzeugten Pigmentprfiparationen auf dem 

Drucksektor wurde aus der Vieteahl der bekannten 45 Beispid2 
Drucksysteme ein wSfirig-alkoholisches Flexodrucksy- 

stem auf Baas eines Acr^haizes (AWF-RexodrudO IneineRahrweikskugehnilhleTypDCP-SF170(Her- 

ausgewahlt steller: Draiswerke GmbH, Mannheim^ die mit 55 Tei- 

Die Bestimmung der FarbstSrke und des Farbtons len2rkonoxidperlen vom Durchmesser 0,3— 0,4 mm als 

erfolgtenachDIN55986. 50 Mahlkdrper gefQllt ist, wird eine Suspension bestehend 

Die Bestinmiung der Kristallphase d^ Rohpigmente, aus 5,26 Teilen Wasser, 2 Teilen Diethylenglykol, 33 

Prftpigmente, Pigmente, Misdiloistallpigmente und Pig- Teilen Ethylenglykol. 0^ Teilen Hamstoff, 0,04 Teilen 

mentzubereitungen erfolgte durch Rdnlgenspektrosko- Alkylorthophosphorslureester, 13 Teilen oberflSchen- 

pie. akdvem Mittel eines oxethylierten Siebenkemnovolaks 

Die Bestimmung der mittleren Teilcfaendurchmesser 55 auf Basis von Nonylphenol und 6^ Teilen grobkristalli- 

D50 der grobkristallinen Ri^pigmente erfolgte durch nem Rohpigment (Q L Pigment ^olet 23^ Dm » 8 lun) 

Laserlichtbeugung. emdosiert und mit einer Drehzahl von 780 U/Min und 

Die Bestimmung der mittleren Teildiendurchmesser mit einer Leistung von 40 kW mit einem Durchsatz von 

Dso der Pigmente in den PigmenQ>rSparationen erfolgte 1000 Teilen pro Stunde 100 Minuten bei 40— 55^C im 

durch graphische Auswertung von elektronenmikro- 60 Kreislauf gemahlea 

skopischenAufnahmea Man eriialt eine Pigmentprfiparadon, die im ACLr 

Die Bestimmung der Vlskositlt der Hgmentpripara- Textildruck auf Baumwolle farbstarke Drucke liefert 
donen erfolgte mit einem Rotationsviskosimeter der Fa. 

Haake Beispiel3 

Im vorangehenden Text und In den nachstehenden es 

Beispielen beziehen sich Telle jeweils auf Gewichtsteile In eine RuhrwerkskugehnOhle Typ PML (Herstellen 

und Prozente jeweils auf Gewk^tsprozente der so be- Draiswerice GmbH, Mannheim), die mit 336 Teilen Zk- 

scfariebenen Substanzea konmisdiojddperlen vom Dun&nesser 0^^0,4 mm als 
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Mahlkdrper geHUlt ist» wird dne Suspension bestehend Teilen Konservierungsmittel, 103 Teilen oberfiacbenak- 
aus 18»3 TeSen Wasser, 13 Tdien Dieth^eng^], 13 tivem Mittel eines oxethylierten Siebenkemnovolaks 
Teilen Ethylengiykot 4^ Teilen Hanisto^ ft45 Teilen auf Basis von Nonylphenol, 22^ Teilen R^ent (C L 
Alkylorthophosphorsaureester, 7;? Teilen oberflSchen- Pigment Blue 15 : U C L Na 74 160) und AS Teilen 
akdvem Mittel eines oxethylierten Siebenkemnovolaks 5 grobkristallinem Rohpigment (Pi^ent Violet 23, D50 » 
auf Basis von Nonylphenol, 0,18 Teilen Konservienings- 8 |un) eindosiert und mit einer Ruhrwerksumfangsge- 
mittel und 333 Teilen grobkristallmem Rohpigment (C sdiwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer spezifischen Lei- 
L Pigment Bhie 15, C L Na 74 160, D50 = 64 pm) eindo- stungsdidite von 3»1 kW pro liter MaMraum 30 Minu- 
siert und mit einer RQhrwerksumfangsgeschwindigkeit ten iang bei 20— 25^*0 gemahlen. AnschlieBend wird die 
von 15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte 10 MahlgutdispersionvondenMahlkOrpemabgesiebt 
von 3,1 kW pro liter MaUraum 30 Mmuten lang bei Man erhfih eine PigmentprSparation, die Im ACL- 
20— 25'*C gemahlen. Ansdiliefiend wird die Mafa^tdis- TextiUruck auf BaumwoUe farbstarke Dnicke tiefert 
persion von den MahlkOrpem abgesiebt Die l^kositat der Pigmentpriparation betrigt 1,0 Pas. 

Man eiMlt erne Pigmentprilparation die im ACL- 
TextOdruck auf Baumwolle farbstarke und sehr reine 15 Beispiel6 
Dnicke liefert Die Viskositflt der Pigmen4>rtparation 

betrflgtO,l Pas. In eine RQhrwerkskugehnflhle Typ PML (Hersteller: 

Draiswerke GmbH, Mannheim), die mit 500 Teilen 2r- 
Beispiel 3a (Vergleichsbeispie]) konoxulperien vom Durchmesser 03—0,5 nun als Mahl- 

20 kdrpergefOlltist, wird eine Suspension bestehend aus 15 
Wird die Mahlung in Beispiel 3 wiederholt mit der Teilen Wasser. 46 TeDen Ethylenglykol. 16,5 Teilen 
einzigen Abflnderun& daB man an Stelle der Zirkon- oberfiachenaktivem Mittel ernes oxethylierten Fettal- 
mischoxidmahlkdrper 685 Telle Stahhnahlkdrper vom koholpolygiyla>lethers auf Basis von Oleykdkohol, 0,2 
Durchmesser 0,2— 0,4 mm einsetzt, so erhfilt man erne Teilen Konservierungsmittel, ^3 Tdlen N-<9-Eth^- 
Pigmentpraparatk>n,dieimACL-Texdklruckauf Baum- 2s 3-carbazol)-oleylamul und 20 Teilen grobkristalfinem 
woUe deutlich trabere Drud» fief m als die nadi Bdr Rohp^pnent (Pigment Violet 23, D50 - 8 pm) emdosiert 
spiel3hergesteUteKgmentprftparation. und mit einer Rflhrwerksulnfangsgeschwindlgkeit von 

15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdidite von 
BdspicU 3,1 kW pro Uter MaWraum 30Minuten lang bei 

30 20— 25**C gemahlen. AnschlieBend wird die Mahlgutdis- 
In eine Rflhrwerkskugelmflhle T^p PML (Hersteller: persk>n von den Mahlkdrpem abgesiebt 
Draiswerice GmbH, Mannheim), die mit 336 Teilen Zir- Man erhAlt eine Pigmentpriparation, die im Idsemit- 
konmischoxidperlen vom Durchmesser 0^—0^4 mm als telhaltigen AKH-Lack und in der waBrigen PVA-Di- 
Mahlkdrper gef QUt ist, wird eine Suspenaon bestehend spersbnsf arbe farbstarice Ausflrbungen liefert 
aus 20 Teilen Wasser, 17,1 Teilen Propyleng^l^l, 3,6 35 

Teilen Hamsto^ AD^lorthophosphors^ureester, 6^5 Beispiel 7 

Teilen oberflfichenaktivem Mittel eines oxethylierten 

Siebenkemnovolaks auf Basis von Nonylphenol, 0,18 In erne RahrwericskugehnOhle Typ PML (Hersteller: 
Teilen Konservierungsmittel und 423 Teilen grobkri- Draiswerice GmbH, MannheimX 336 Teilen Zir- 

stallinem Rohpigment (C L Pi|pent Blue 15 : 3, C L Na 40 konmischoxidperlen vom Durchmesser 0^—0,4 mm als 
74 160, D50 " 1>6 |mi) eindosiert und mit einer Rflhr- Mahlkdrper gefOUt ist, wird eine Suspension bestehend 
werksumfangsgeschwmdigkeit von 15,6 m/s sowie einer aus 593 Teilen Wasser, 5,7 Teilen Propylenglykol, 57 
spezifischen Leistungsdichte von 31,1 kW pro Liter Teilen Diethylen^kol 0,2 Teilen Konservierungsmit- 
Mahlraum 7fi Minuten lang bei 20— 25*C gemahlen. tel, 4,5 Teilen oberflfichenaktivem Mittel eines oxethy- 
AnschlieBend wird die Mahlgutdispersbn von den 45 Uerten Fettalkoholpolyglykolethers auf Basis von Oley- 
Mahlkdrpem abgesiebt lalkohol, 4,5 Teilen oberfiachenaktivem Mittel auf Basis 

Man erhalt eine Pigmentpriparation, die im ACL- eines Alkylphenohiovolaks und einem Fettalkoholpoly- 
Textildruck auf Baumwolle farbstarke und sehr reine glykolether, 0,5 Teilen Pigmentdispergator auf Basis des 
Dnicke liefert Die Viskositflt der Pigmentpriparation Kondensationsproduktes aus Niq)hUioyienbenzimida- 
betragt 1,2 Pas. so zoldicarbonsdureundn-Propylpiperazin und 19,5 TeUen 

grobkristallinem Rohpigment (C L Pigment Red 168, C 
Beispiel4a(Veigleich5beispieQ L Na 59 300, D50 » 11 fun) eindosiert und mit einer 

Rflhrwericsumfangsgeschwii^igkeit von 15,6 m/s sowie 

^ud die Mahlung in Beispiel 4 wiederholt mit der einer spezifischen Leistungsdk:hte von 3,1 kW pro liter 
einzigen AbSndenmg, daB man an Stelle der Zirkon- 55 Mahhaum 20 Minuten lazig bei 20— ^C gemahlen. 
mischoxidniahlk5rper 685 Telle Stahhnahlkdrper vom AnschlieBend wird die Mahlgutdispersion von den 
Diuchmesser 0^2-0,4 mm einsetzt so erhfllt man eine Mahlkdrpem abgeaebt 

Pigmen^rSparation, die im ACL-Textildruck auf Baum- Man erhSlt eine Pigmentprftparation, die im lOsemit- 
wolle deutlkh trObere Dnicke liefert als die nach Bd- telhaltigen AKH-Lack und in der wfiBrigen PVA-Di- 
spiei4hergesteUtePigmentpriparatioa eo spersionsforbe farbstarke Auddrbungen liefert 

Beispiel 5 Beispiel 8 

In eine ROhrwerkskugehnOhle T^p PML (Hersteller: In erne RQhrwerkskugehnOhle Typ PML (Hersteller: 

Draiswerke GmbH, MannheimX die mit 336 Teilen 65 Draiswerke GmbH, Mannhenn), die mit 336 Teilen Zir- 

konmischoxidperien vom Dturdunesser 03—0^4 nmi als konmisdioxidperlen vom Durchmesser 03—0,4 mm als 

Mahlkdrper gefOllt ist, wird erne Suspension bestehend Mahlkdrper gefQllt ist, wird eine Suspension bestehend 

aus 343 Teilen Wasser. 17,1 Teilen Ethylenglykol, O1I8 aus 193 Teilen Wasser, 42 Teilen Ediylen^koL 0i2 Tei* 
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len Konservierungsmittel, 2fi Teilen N-(9-Eth^-3-car- mit einer Rflhiryg rifstimfting iBgegphwmdi g kett von 

bazol>oleylainid, 16 Teflen oberflfichenaktivein Mittel 15,6 mis sonde einer spezifiscfaen Leisttmgsdichte von 

dnesoxediyfiertenFettalkoholpolyglykolethersauf Ba- 3;lkW pro liter Mahlraum SOMinuten lang bei 

as von Oleylalkohol und 20 Teilen PriLpigment (Pigment 20— ZS^'C gemahien. AnschlieBend wird die Mahlgutdis- 
Violet 23, hergestellt gemflB US-PS 4 253 839) eindo- 5 persion von den Mahlkdrpem abgesiebt 

siert und mit einer RQhrwerksumf angsgeschwindigkeit Man erMlt eine Pigmen^rSparadoiii die in PVC farb- 

von 15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte starke Ausl^bungen liefert Die Viskositat der Pig- 

von 34 kW pro Liter Mahlraum 30 Minuten lang bd men^rflparationl^trflgt23{,9Pas. 
20—25^0 gemahien. Anschliefiend wird die Mahlgutdis- 

persion von den Mahlkdrpem abgesiebt 10 Bdspiel 12 

Man erh&lt eine I^gmentpr&paration, die im 15semit- 

telhaitigen AKH-Lack und m der w&firigen PVA-Di- In erne RQhrwerkskugehnflhle Typ PML (Herstellen 

spersionsfarbe farbstarke Aus^rbungen liefert Die Vb- DraisweriEe GmbH, Mannhdm)^ die mit 500 Tdlen 2r- 

kositat der Pigmentprfiparation betrdgt 3,5 Pas. konoxidperlen vom Durdmiesser 03^^ mm als Mahl- 

15 kdrpergefOlltist. wird eine Suspension bestehendaus 85 
Beispiel9 Teilen Diisodecylphthalat und 26 Teilen grobkristalli- 

nem Rohpigment (C L Pigment Brown 26, C L No 
In eine RQhrwerkskugelmOhle PML (Hersteller: 71 129, D50 » 9 ^un) eindosiert und mit emer RQhrwerks- 
Draiswerke GmbH, Mannheim^ die mit 336 Teilen Zir- umfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer spezi- 
konmischoxldperlen vom IXirchmesser 03— 0,4 nmi als 20 fischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahbaum 
MahlkOrper gefOUt ist, wird eine Suspension bestehend 30 Nfinuten lang bei 20— 25^C gemahien. Anschliefiend 
aus 353 Teflen Wasser, 20 Teilen Propylenglyko]. 0^ wird die Mahlgutdispersk>n von den Mahlkdrpem abge- 
Tdlen Konservierungsmittel, 2fi Teilen N-(9-Etfasi- siebt 

3-carbazol)-olQrlamid, 12 Teflen Bisphenolpolygiykolet- Man erfailt eine IHgmempr^aratk>n, die in PVC f arb- 
herund30TeflenPr2pigment(PigmentVlolet23^herge' 2s starke AusOrbungen liefert Ke Vlskositat der Rg- 
steUt gemftB US-PS 5 318 627) eindosiert und mit einer mentpr&paration betrSgt 5fi Pas. 
Rfihrwerksumfangsgesdiwinc^eit von 153 m/s sowie 

einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Bdspiel 13 

Mahlraum 13 Mmutenlangbei20— 25'' C gemahien. An- 
schlieBend wird die Mah^tctispersion von den Mahl- 30 In eine ROhrwerkskugelmflhle l^P PML (HersteUer: 
kdrpem abgesiebt Draiswerke GmbPi Mannheim), die mit 336 Teflen Zir- 

Man eriiait eme PigmentprSparaticHi, die in der w&B- konmisdioxidperlen vom Durdmiesser 03^0,4 mm als 
rigen PVA-£)ispersionsfarbe hurbstarke Aus&bungen MahOcGrper gefOUt ist wird eine Suspension bestehend 
liefert Die ViskositAt der Pigmentpr^aration betrilgt aus 413 Teflen Wasser, 10 Teflen Propylenglykol, 0,2 
25 Pas. 35 Teflen Konservierungsmittel, 8 Teflen oberflSchenakti- 

vem Mittel auf Basis einer Mischung aus oxethyliertem 
BeispiellO Phenol- und Alk^phenolpolyg^ykolether, 40 Teilen 

sdiwer dispergierbarem Pigment (C L Pigment YeUow 

In eine ROhrwerkskugehnflhle Typ PML (HersteUer: 13, C L Na 21 100), emdosiert und mit einer Rfiiirwerks- 
Draisweike GmbH. Mannheim), die mit 336 Teflen 7h- 40 umfangsgeschwindigkeit von 153 m/s sowie einer spezi- 
konmischoxidperlen vom Durchmesser 03—0,4 mm als fischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 
MaUkOrper gefflUt ist, wird eine Suspension bestehend 13 Minuten lang bei 20^C gemahien. AnschlieBend wird 
aus 1 23 Teflen Wasser, 0^ Teflen Kons^rierungsmittel, die Mahlgutdispersion von den MahQcdipem abgesiebt 
20 Teflen des Sulfobemsteins&urehalbesters eines oxet- Man eiiiAlt eine PigmentprSparation, deren mittlerer 
hj^erten Dreflcemphenobovolaks, 2,0 Teflen eines Al- 45 Teikhendurchmesser 0,065 |im betragt In der waBrigen 
^baphthalinsulfonats und 50 Teflen Prapigment (Pig- PVA-Dispersionsfarbe werden farbstarke Ausf^rbun- 
ment Blue 15, mit 30% P-Antefl, hergesteUt aus grobkri- gen erhalten. Sie kann auf Grund flirer geringen Tefl- 
staUinem Rohpigment (Pigment Blue 15 : 3) analog US- diengrOBe und hohen Farbstarke eingesetzt werden 
PS 4 253 839) eindosiert und mit einer Rflhrwerksum- zumPigmentierenvonZeichentusdien,Fasersdirdber-, 
fangsgeschwindigkeit von 153 m/s sowie einer spezifi- 50 Flneliner- und RoUerbaUtinten. 
sdien Leistungsdichte von 3,1 kW pro liter Malflraum Die PrOfimg der Dispergierbarkeit der Rgmente in 
13 Minute lang bei 20— 25^ C gemiahlen. AnschlieBend dem obigen System wird wie folgt durchgefflhrt: 
wird die Mahlgutdispersion von den Mahlkdrpem abge- In eine RflhrwerkslcugelmOhle l^p PMI (HersteUer: 
siebt Draiswerke GmbH, Mamihdm)^ die mit 1100 Teflen 

ManerhalteinePigmentpraparation,dieinderwflB- 55 Quarzperlen vom Durchmesser 03 mm als MahlkOrper 
rigen PVA-Disperdonsfarbe farbstarice Ausflrbungen gefOUt ist, wird eine Suspension bestehend aus 100 Tei- 
fiefert len Wasser, 45 Teflen Propylengtykoi 03 Teflen Konser- 

vierun^mittel, 36 Teflen oberflflchenaktivem Mittel auf 
Beispielll Basis einer ^^schung aus oxethyliertem Phenc^- und 

60 AUcylphenolpolygJykole&er, 180 Teflen Pigment (C L 

In eine RflhrwerkskugelmOhle TVP (HersteUer: Pigment Yellow 13) eindosiert und mit einer Rilhr- 
Dndswerice GmbH, Mannheim), die mit 500 Teflen Zr- werksumfangsgeschwindigkeit von 10,2 m/s (2790 
konoxidperlen vom Diunchmesser 03— 03 nun als Mahl- U/Min.) sowie emer spe^fischen Leistungsdichte von 
k6rper gefOUt ist, wird eine Suspension bestehend aus 82 039 kW pro Liter Mah&aum 240 Minuten lang bei 20^C 
Teflen Dusodecylphthalat und 26 Teflen grobkristaUi- 65 gemahien. Nadi 30 und nach 90 Minuten Mahlzeit wer- 
nem MischkristaUrohpigment (bestehend aus 80% C L den jewefls 44 Tefle Wasser zug^etzt AnschUeBend 
Pigment Red 122, C L Na 73 915 und 20% C L Pigment wird die Mahlgutdispersion von den MahUcdrpem abge- 
Violet 19, C L Na 73 900, Dso 23 )un) eindosiert und debt 
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Der Grenzwert der mittleren TeilchengrOBe D50 ist 20— ZS^'C gemahlen. AnschlieBend wird die Mahlgutdis- 

abh^gig von dem jeweils eingesetzten I^gment und persionvondenMahlkdrpemabgesiebt 

betrSgt fur Pigment Yellow 13 OfiS9 (im. Liegt die mitt- Man erfaSlt eine Pigmentprflparation, die im AWF* 

lere TeilchengrOBe D50 nach 240 Minuten Dispergier- Flexodmck farfostarke Drudce und in der w&Brigen 
zett Qber diesem Wert» so kann das Pigment auf einer 5 PVA-Dispersionsfarbe farbstarice Ausflrbungen liefert 

herkdmmlichen Rflhrwerkskugelmflhle nicht fflr die DieViskoatatderl^gmentpr&paradonbetr&gtO^Pas. 
Herstellung der obigen IHg^entpriparatbn diigesetzt 

werden. Beispiel 17 

Beispiel 14 10 In eine RQhrwerkskugelmilhle Typ PML (Hersteller: 

Draisweiice GmbH, MannheimX die mit 336 Talen Zir- 

In eine RQhrwerksbigelmflhie l^p DCP-3 (Herstel- konmischoxidperlen vom Durchmesser 0;3^0.4 mm als 
len Draiswerke GmbH» MannhdmX die mit 37 Tdlen Mahlkdrper gefOOt ist, wird eine Suspension bestehend 
Zirkonoxidperlen vom Durdmiesser 0,4—0^ mm als aus 20,0 Teilen Wasser, 42 Teilen Diethylenglykol, 2,0 
Mahlk6rper gefQllt ist, wird eine Suspension bestehend 15 Teilen N-(9-Eth^-3-carbazol)-oleylamid, 16 Teilen 
aus 413 Teilen Wasser, 10 Teilen Prop^englykol, 0,2 oberflachenakdvem Mittel eines oxethylierten Fettal- 
Teilen Konservierungsmittel, 8 Teilen oberflScfaenakti- koholpolygiykolethers auf Basis von Oleyialkohol und 
ves Mittel auf Basis einer MObschung aus oxethyliertem 20 Teilen schwer dispergierbarem Pigment (Pigment 
Phenol- und All^phenolpolygl^olether, 40 TeQen Pig- Violet 23, hergestellt gem&8 US-PS 4 253 839) eindo- 
ment (C L Pigment Yellow 13) eindosiert und 2 Passa- 20 siert und mit einer Rflhrwerksumfangsgeschwindigkeit 
gen mit einer Drehzahl von 850 U/Min und mit einer von 15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte 
Leistung von 36 kW mit einem Durchsatz von 60 Teilen von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 10 Minuten lang bei 
pro Stunde bei 55— 60*^0 gemahlen. 20—25'' C gemahlen. AnschlieBend wird die Mahlgutdis- 

Man erhalt eine Pigmentpr&paration, deren mittierer persion von den Mahlk6rpem abgesiebt 
Teilcfaendurchmesser 0,071 \km betrSgt In der wfifiiigen 25 Man erhfilt eine Pigmentprdparation, die im Idsemit- 
PYA-Dispersionsfarbe weixien hutetarke Ausfirbunr telhaltigen AKH-Ladc und in der wSBrigen PVA-Di- 
gen erhaltea Sie kann auf Gnmd ilurer geriogen Teil- sper»onsfarbe farbstarke Ausf&rbungen tiefert I^ese 
diengrdBe und hohen Farbstftrke eingesetzt werden Pigmentpr&paration kann auf einer herkdmmUchen 
zum Pigmenderen von Zek:hentuschen, Paserschrdber-, Rflhrwerkskugelmflhle mcht her:gesteUt werden, da das 
Flneliner- und Rollerballtintea 30 Pigment schwer dispergierbar ist und die optimale 



Beispiel 15 



Farbstarke nicht errncht wird. 

Beispiel 18 



In eine Rflhrwerkskugehnflhle Typ PML (Hersteller: 

Draiswerke GmbH, Mannheim^ die mit 336 Teilen Zir- 35 In eine Rflhrwerkskugehnflhle Typ PML (Hersteller: 

konmischoxidperlen vom Durchmesser 0^3—0,4 mm als Draiswerice GmbH, MannheimX die mit 336 Teilen Zk- 

Mahlkdrper gefQllt ist, wird erne Suspensbn bestehend konmischoxidperlen vom Durdimesser 03—0,4 mm als 

aus 383 Teilen Wasser, 10 Teilen Propylengl^ol, 0,2 Mahlkdrper gefflllt ist, wird eine Suspension bestehend 

Teilen Konservierun^mittel, 63 Teilen oberfl§chenak- aus 423 Teilen Wasser, 5,0 Teilen Hamstoff. 03 Teilen 

tivem Mittel auf Basis von oxethyliertem Kondensa- 40 Alk^orthophospbors&ureester, 15 Teilen oberflldien- 

tionsprodukt aus Bisphenoi und Taigfettalkohol und 45 aktivem Mittel eines oxethylierten Siebenkemnovolaks 

Teilen schwer dispergierbarem Pigment (C L Pigment, auf Basis von Nonylphenol, 0^ Teilen Konservierungs- 

Red 122) dndosiert und mit einer Rflhrwerksumfaogs- mittel und 36J Tdien grobkristallinem Rohpigment (C 

gescfawindigkett von 153 m/s sowie einer spezifischen L Pigment Bhie 1$, Dso » 64 (im) eindosiert und nut 

Ldstungsdicfate von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 MS- 45 ^er Rflhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 153 ni/s 

nuten lang bei 20— 25'*C gemahlea AnschlieBend wird sowie einer spezifischen Ldstungsdicfate von 3,1 kW 

die Mahlgutdispersion von den Mahlkdrpem abgesiebt pro Liter MaUraum 30 Mmuten lang bd 20— SO'C ge- 

Man erh^t eine Pigmentprdparadon, die in der wflB- mahlen. AnschlieBend wird die Mahlgutdispersion von 

rigen PVA-Dispersionsfarbie farbstarke Ausfftrbungen den Mahlkdrpem abgesiebt 

lidPert 50 Man erhait eine Pigmentprflparadon, die im ACL- 
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Textildruck auf Baumwolle farbstarke Drucke liefert 
Beispiel 19 



In dne Rflhrwerkskugehnflhle Typ PML (Hersteller: 

Draisweiice GmbH, Mannheim^ die mit 336 Teilen Zir- 55 In eine Rflhrwerkskugelmflhle Typ PML (Hersteller: 

konmischoxidperlen vom Durchmesser 03—0^4 nun als Draiswerke GmbH, Mannheim^ die mit 336 Teilen Zu*- 

MahlkOrper gefflllt ist, wird eine Suspension bestehend konmischoxidperlen vom Durchmesser 03—0,4 mm als 

aus 3lfi Teilen Wasser, 8 Tdien Propylenglykol, 0,16 Mahlkdrper gefflllt ist, wird eine Suspension bestehend 

Teilen Konservierungsmittel, 4 Teilen oberflichenakti- aus 343 Teilen Wasser, 103 Teilen Diethylenglykol, 3,6 

vem Mittel auf Basis einer Mischung aus oxethyliertem eo Teilen Hamstoff, 13 Tdlen oberflfidienaktivem Mittel 

Phenol- und Alkylphenolpolygl^olether, 03 Teilen dnes All^hiaphthdinsulfonats, 3,6 Teilen oberfldchen- 

oberfiachenaktivem Mittd d^ Kondensatk>nsproduk- akdvem Mittel dnes oxethylierten Fettaminpolyglyko- 

tes aus Dimethyhiaphthalinsulfonsfiure-Na-salz und lethers auf Basis von Oley^lkohol, 5,1 Tdlen oberfla- 

Formaldehyd und 36 Teilen schwer dispergierbarem chenakdvem Mittel eines oxethylierten Siebenkemno- 

Pigment (C L Pigment Red 184, C L Na 12 48^ eindo- 65 volaks auf Basis von Nonylphenol, 0,15 Tdlen Konser- 

siert und mit einer RQhrwerksumfongsgeschwindigkeit vierungsmittel und 253 Teilen schwer dispergierbarem 

von 15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte Isoindolin-Pigment (CLI^gment Yellow 139) emdosiert 

von 3^1 kW pro Liter Mahh-aum 22 Minuten lang bd und mit einer RQhrwerksmnfangsgeschwindigkeit von 
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15,6 m/s sowie einer spezffischen Leistungsdichte von 
3^1 kW pro liter Mahlratim SOMmuten lai^ bei 
20— 3(rC gemahlen. AmchlieBend wird die NCahlgUtdls- 
persion von den MahikOrpem abgesiebt 

Man erhfllt eine PigmentpHLparation, die im ACL- s 
TextiUruck auf Baumwolle farbstarke Drucke liefert 
Die VIskositit der Pigmentprftparation betragt 2$ Pa& 

Beisplel 20 

10 

In erne RflhrwrerkskugelmOhlc Typ LMZ 10 (Herstel- 
ler: Netzschwerke GmbH, Selb, Bayern). die mit 20J 
Teilen Ztriconmischoxidperien vom Durdimesser 
0^4—0,6 mm als Mahikdrper gefOUt ist, wird eine Sus- 
pension, bestehend aus 7,4 Tdien Wasser, 10 Teilen Et- 15 
faylenglykol 0^1 Teilen Konservierungsmittel. 8 Teilen 
des Sulfobemsteinsfturefaalbesters eines oxethyiierten 
DreikemphenolnovoIaks» 2 Teilen des Kondensadons- 
produktes aus DimethyinaphthaiinsuIfonsiure-Na-salz 
und Forroaldehyd und 22^ Teilen schwer dispergierba- 20 
rem Pigment (C L Pigment Blue 15 : 3) eindodert und 
mit einer RQhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 
12,7 m/s sowie emer spezifisdien Leistungsdichte von 
1,2 kW pro Liter Mahlraum 60Minuten lang bei 
40— 50^CimKrei5lauf miteinemDurchsatzvon6001/h 2s 
gemahlen, 

Man erhSlt dne Pigmentprflparation, die im AWF- 
Flexodruck forbstarke Drucke liefert 

PatentansprQche 30 

1. Verfahren zur Herstelhmg von Pigmen^rftpara- 
tionen, dadorch gekemizeicimet, daB man die in 
grobkristallinem Zustand voriiegenden Rohpig- 
mente oder die in sdiwer dispergierbarer Form 35 
voriiegenden Prilpigmente oder Pigmente in einer 
Konzentration von 20 bis 60 Gew.-%, bezogen auf 
das Gesamtgewicht der Pigmentpriparation, in ei- 
nem Hockungsstabilen flilssigen Medium auf einer 
ROhrwerkskugelmOhle, die mit einer Riihrwerks- 40 
umfongsgeschwmdigkdt von Ober 12 m/s betrie- 
ben wird, unta* der Enwirkung von nichtmetalli- 
schen Mahlk6rpaii vom Durcfamesser kleiner oder 
gleich 1,0 mm bis zum gewflnschten Feinvertei- 
lungsgrad naBvermahlt und anscMeBend die Pig- 45 
mentprliparation isoliert 

Z Verfahren gemjlB Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi man Mahlkdrper aus Za*konoxid, Zir- 
konmischoxid, Aluminiumoxid oder Quarz einsetzt 
3L Verfahren gemlB Anspruch 1 oder 2, dadurch 50 
gekennzeichnet, daB man MahlkOrper vom Dqrch- 
messer 0,2 bis 0,9 nun, vorzugsweise 0^ bis 0^ mm, 
einsetzt 

4. Verfahren gem^ mindestens einem der Anspril- 
che 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Roh- 55 
pigment-, PrSpigment- oder Pigmentkonzentration 
im Mahlgut 30 bis 50Gew.-%, bezogen auf das 
Gesamtgewicht der Pigmentprflparatk>n, betrSgt 

5. Verfahren gem^ einem oder mehrmn der An- 
sprilche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet daB das 60 
flockungsstabile flQssige Medium aus einem Trd- 
germaterial, welches mit dem zu pigmentierenden 
Anwendungsmedium Identisch ist oder mit diesem 
eine homogene Phase bildet und gegebenenfalls 
aus Wasser, einem organischen Ldsemittel oder ei- 65 
ner Misdiung davon besteht 

6. Verfahren gem&B einem oder mehreren der An- 
sprQche 1 bis 5^ dadurdi gekennzeidmet daB das 
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flockungsstabile fHlssige Medium ein Dispergier- 
mittel Harz, Weichmadier, eine Misdiung aus 
Wasser und/oder einem organischen LOsemittel 
mit einem Dispers^ermittel, Harz oder Weichma- 
cher. oder eme L^ung eines Kunststoffes ist oder 
enth^t 

7. Verfahren gemAB einem oder mehreren der An- 
sprQdie 1 bis 6, dadurch gekennzeidmet daB das 
flockungsstabile fiflssige Medium eine Mischung 
aus Wasser mit einem Glykol, Glykolether, Phthal- 
siurealkylester, Hamstoff, Novolak, All^ortho- 
phoshorsiureester, oxaD^fierten Fettalkoholpoly- 
£^olether, Bisphenolpolyg^Iether, Alkylnapht- 
halinsulfonat oxaOcylierten Phenol- oder All^phe- 
nolpolyglykolether oder N-(9-Ethyl-3-carba- 
zo])-ol^lamid oder mit einer Kombination davon 
ist 

8. Verfahren gemSB emem oder mehreren der An- 
sprflche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet daB man 
grobkristalline Chinacridonrohpigmente der 
P-Phase Oder 6-Phase, grobkristalline Chinacridon- 
mischkristaUrohpigtnente^ grobkristalline Kiq>fer- 
phthalocyaninrohpigmente der OrPhase oder 
P-Phase^ grobkri^alline Dioxazinrohpigmente, 
grobkristalKne Perylenrohpigmente, grobkristalli- 
ne Anthanthronrohpigmente; Dioxazinpr^pigmen- 
te, Kupferphthalocyaninprftpigroente, Chinacridon- 
pr&pigmente; Azopigmente, Dioxazinpigmente, 
Kupferphthalocyanlnpigmente, Chinacridonpig- 
mente, Pyrrolopyrrolpigmente, Isoindolinonpig- 
mente oder Isoindolinpigmente einsetzt 

9. Verfahren gem^ einem oder mehreren der An- 
sprQdie 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet daB man 
Mischungen von Rohpigmenten, Prftpigmenten 
Oder Pigmenten einsetzt 

10. Verfahren gemSB einem oder mehreren der An- 
sprflche 1 bis 9, dadurch gekennzdchnet daB die 
Mahldauer in der RQhrwerkskugehnflhle 5 bis 60 
Minuten, vorzugsweise 10 bis 30 Minuten, betrdgt 

11. Verfahren nach mmdestens einem der AnsprQ- 
die 1 bis 10, dadurch gekennzddmet daB die Rilhr- 
werkskugelmiihle mit einer Ldstungsdichte von 
fiber 1,0 kW. vorzugsweise von fiber 2,5 kW, pro 
liter Mahhraum betrieben wird. 
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Prodn. of a pigment prepn. (I) comprises wet-grinding a crude pigment in coarse 
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